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@ Infrarotstrahlung reflektierende Farbmittel 

@ Farbmittelzusammensetzung, bestehend im wesentli- 
chen aus einem oder mehreren cholesterischen flussig- 
kristallinen Polymer(en) mit einer Ganghohe der helikalen 
Uberstruktur zwischen 760 nm und 500 pm, und minde- 
stens einem Licht im sichtbaren Wellenlangenbereich ab- 
sorbierenden Farbmittel. Als Farbmittel kommen organi- 
sche Oder anorganische Pigmente oder Farbstoffe in Be- 
tracht. 

Beschichtungen mit derartigen Farbmittelzusammenset- 
zungen zelchnen sich durch warmedammende Eigen- 
schaften aus. 
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Beschreibung 




Die Erfindung betriflft fliissigkristalline Farbmittelzusammensetzungen, die Warmestrahlung leflektieien, ein \ferfah- 
ren zu ihrer Hersteilung sowie deien Verwendung. 

s Cholesteriscbe fliissigkiistalline Hauptkettenpolymere (cLCP) mit blickwinkelabhangigem Farbefifekt sind bekannt 
und konnen analog nematischer Hauptkettenpolymere heigestellt weiden, indem ein zusatzliches chirales Comonomer 
verwendet wird (US-A-4,412,059; EP-A-0 196 785; EP-A-0 608 991; EP-A-0 391 368) oder indem nematische Haupt- 
kettenpolymere CLCP) mit chiralen Comonomeren umgesctzt werden (EP-A-0 283 273). Cholesteriscbe Hauptkettenpo- 
lymere besilzen eine helikale Uberstruktur und zeicbnen sich durcb ausgepragte FarbeflFekte aus, die auf der selektiven 

10 Reflexion an der helikalen Uberstruktur beruhen. Die genaue Reflexionswellealange hangt hierbei vor allem von der 
Ganghohe der Helix ab. Die sich ausbildende Ganghohe der Helix hangt im wesenllichen von dem Anteil des chiralen 
Comonoraers, der Art des Einbaus in das Polymer, des Polymerisationsgrads und der Su-uktur des chiralen Comonomers 
ab. AuBerdem zeigen viele Systeme noch eine Temperaturabhangigkeit der Ganghohe in der cholesterischen Phase. 
Warme reflektierende plattchenformige Partikel sind bekannt. Diese bestehen in der Kegel aus beschichteten Glim- 

15 merplattchen. Die Schichtstarke wird hierbei derart ausgewahlt, daB die Reflexion im IR-Bereich liegt und farblose, 
transparente Plattchen vorliegen. Aufgrund der Blickwinkelabhangigkeit der Reflexion erscheinen solche Plattchen nicht 
bei alien Blickwinkeln farblos. Bei schragem Durchblick zeigen sie meist einen unerwunschten griinlichen Farbschim- 
mst, Plattchen, die neben ihrer IR-Reflexion einen homogenen, deckenden FarbeflFekt aufSveisen, sind bisher nicht be- 
schrieben. 

20 Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, ein Material zur VerfQgung zu stellen, welches egale Farbungen ohne farb- 
liche Inhomogenitaten ergibt und Warmestrahlung refiekdert. 

Es wurde gefunden, daB diese Aufgabe uberraschenderweise durch IR-Strahlung reflektierende cholesteriscbe fliissig- 
kristalline Polymere, die mit einem lichtabsorbierenden Farbmittel eingefarbt sind, gelost wird und daB so auf einfache 
Weise neuartige Materialien bereitgestelll werden. 
25 Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist eine Farbmittelzusammensetzung, bestehend im wesentlichen aus einem 
Oder mehreren cholesterischen fliissigkristallinen Polymer(en) mit einer Ganghohe der helikalen Uberstruktur von 
760 nm bis 500 |im, insbesondere von 760 nm bis 25 pm und mindestens einem Licht im sichtbaren Welleniangenbe- 
reich absorbierenden Farbmittel, 

Unter Farbmittehi, die Licht im sichtbaren Wellenlangenbereich absorbieren, werden solche verstanden, die minde- 
30 stens ein Absorptionsmaximum zwischen 350 und 750 nm aufweisen. Unter Farbmittehi sind im Sinne der vorliegenden 
Erfindung sowohl Farbstoffe als auch Pigmente zu verstehen, 

Ein mit besagtem Farbmittel eingefarbtes cholesterisches flussigkristallines Polymer hat im nicht-orientierten Zustand 
die Farbe des Farbmittels, ohne daB ein merkUcher warmedammender Efifekt auftritt. Orientiert man eine solche Probe in 
der cholesterischen Phase, so kann man neben der unveranderten Coloristik des Farbmittels die WarmesU-ahlung reflek- 
35 tierenden Eigenschaften beobachten. 

Die der Erfindung zugnindeliegenden cholesterischen Polymere umfassen sowohl cholesteriscbe flussigkristalline 
Hauptkettenpolymere, cholesteriscbe flussigkristalline Seitengruppenpolymere als auch kombinierte flussigkristalline 
Hauptketten-ZSeitengruppenpolymere. ^ 

Cliolesterische flussigkristalline Seitengruppenpolymere sind beispielsweise Polysiloxane, cyclische Siloxane, Poly- 
40 acrylate oder Polymethacrylate mit Mesogenen in den Seitengruppen, Die Mesogene in der Seitengruppe sind beispiels- 
weise mit Cholesterin substituierte Phenylbenzoate oder Biphenole. 

Die Hauptkettenpolymere sind vorzugsweise flussigkristaUine Polyester, Polyamide oder Polyesteramide, die aroma- 
tische und/oder cycloaliphatische Hydroxycarbonsauren, aromatische Aminocarbonsauren; aromatische und/oder cy- 
cloaHphatische Dicarbonsauren, und aromatische und/oder cycloaliphatische Diole und/oder Diamine; sowie ein oder 
45 mehrere chirale, bifunktionelle Comonomere enthalten. 

Cholesteriscbe flussigkristalUne Hauptkettenpolymere werden im allgemeinen aus einer chiralen Komponente sowie 
aus Hydroxycarbonsauren und/oder einer Kombination aus Dicarbonsauren und Diolen heigestellt. In der Regel beste- 
hen die Polymere im wesentlichen aus aromatischen Bestandteilen. Es ist jedoch auch moglich, aliphatische und cycloa- 
liphatische Komponenten, wie beispielsweise Cyclohexandicarbonsaurc, einzusetzen, 
50 Bevorzugt im Sinne der vorUegenden Erfindung sind cholesteriscbe flussigkristaUine Hauptkettenpolymere, beste- 
hend aus 

a) 0 bis 99,8 Mol% einer oder mehrerer Verbindungen aus der Gruppe der aromatischen Hydroxycarbonsauren, cy- 
cloaliphatischen Hydroxycarbonsauren und aromatischen Aminocarbonsauren; 
55 b) 0 bis 50 Mol% einer oder mehrerer Verbindungen aus der Gruppe der aromatischen Dicarbonsauren und cycloa- 

liphatischen Dicarbonsauren; 

c) 0 bis 50 Mol% einer oder mehrerer Verbindungen aus der Gruppe der aromatischen und cycloaliphatischen 

Diole und Diamine; und 

d) 0,1 bis 40 Mol%, vorzugsweise 1 bis 25 Mol%, an chiralen, bifiinktionellen Comonomeren; 
60 wobei die Summe 100 Mol% ergibt. 

Bei den angegebenen Prozentsatzen ist darauf zu achten, daB die dem Fachmann bekannte Stochiometrie der funktio- 
nellen Gruppen zur Polykondensation gewahrleistet ist. Zusatzlich konnen die Polymere noch Komponenten mit nur ei- 
ner fiinktionellen Gruppe oder mit mehr als zwei funktionellen Gruppen, wie beispielsweise Dihydroxybenzoesaure, TO- 
65 hydroxybenzole oder TOmellitsaurc enthalten. Auf diese Weise kann EinfluB auf das Molekulargewicht der Polymeren 
genommen werden. Die Komponenten mit mehr als zwei funktionellen Gruppen wirken als \ferzweigungsstelle im Poly- 
mer und durfen nur in geringen KonzenOrationen, beispielsweise 0 bis 5 Mol-%, zugegeben werden, wenn eine Vemet- 
zung des Materials wahrend der Kondensation vermieden werden soil. 
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Besonders bevorzugt sind chol^terische Hauptgruppenpolymere, die aus folgendra Baus^nen der einzelnen Mono- 
mergruppen aufgebaut sind: 

a) Aromatische Hydroxycarbonsaureo, Aminocaibonsauien: 

Hydroxybenzoesauien, Hydroxynaphthalincarbonsauien, Hydroxybiphenylcarborisauren, Aminobenzoesauren, 5 
Hydroxyzimtsauren; 

b) Aromadsche Dicaibonsauren, aliphatische Dicarbonsauren: 

Ter&phthalsaure, Isophthalsaure, Biphenyldicarbonsauren, Naphthaiindicaibonsauren, Cyclohexandicarbonsauren, 
Pyridindicarbonsauien, Diphenyletheidicaibonsauien, Carboxyzimtsauren sowie 




^ COOH 
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HOOC' ^ \ HOOC' \\ 15 

c) Aromatische Diole, Aminophenole, Diamine: 

Hydrochinone, Dihydroxybiphenyle, Tetramethyldihydroxybiphenyle, Naphthalindiole, Dihydroxydiphenylsul- 
fone, Dyihydroxydiphenylether, Dihydroxyterphenyle, Dihydroxydiphenylketone, Phenylendiamine, Diaminoan- 20 
thrachinone, Dihydioxyanthrachinone sowie 



25 



d) Chirale, bifunktionelle Monoraere: 

Isosorbid, Isomannid, Isoidid, Camphersaure, (D)- oder (L)-Methylpiperazin, (D)- oder (L)-3-MethyIadipinsaure, 30 
Butan-2,3-diol sowie 

HOOCv ^ •^ CXX)H HO-CHzv ^* •^ CHj-QH 

0 0 0^0 35 




wobei R und R' jeweils unabhangig voneinander H, Ci-Ce- AlkyI oder Phenyl, vorzugsweise H oder CH3, sind. 
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Die beschriebenen Polymerbausteine konnen noch weitere Substituenten, wie beispielsweise Methyl, Methoxy, Cyano 
oder Halogen, enthalten. 

Ganz besonders bevorzugt im Sinne der vorliegenden Erfindung sind Polymere, enthaltend ein oder mehrere Mono- 
mere aus der Gruppe p-Hydroxybenzoesaure, 2-Hydroxy-6-naphthoesaure, Terephthalsaure, Isophthalsaure, 2,6-Naph- 
thalindicarbonsaure, Hydrochinon, Resorcin und 4,4'-Dihydroxybiphenyl; sowie Camphersaure, Isosorbid und/oder Iso- 45 
mannid als chirale Komponente. 

Um den erfindungsgemaBen warmedanmienden EflFekt zu erzielen, ist es notwendig, da6 das orientierte cholesterische 
Polymer oder der orientierte cholesterische Polymerblend eine heiikale Uberstruktur mit einer Ganghohe aufweist, die 
einer WellenlSnge im IR-Bereich entspricht. Die cholesterische Verbindung reflektiert uberwiegend denjenigen Strah- 
lungsanteil, dessen WeUenlange der Ganghohe der helikalen Uberstruktur entspricht. Die Einstellung der gewunschten 50 
Ganghohe kann iiber die Art und/oder uber den Gehalt an chiraler Komponente im Polymer eingestellt werden. Es ist 
auch moglich, die Ganghohe durch Mischen mindestens eines cholesterischen Polymers mit mindestens einem nemati- 
schen oder einem anderen cholesterischen Polymer einzustellen. Das genaue \bigehen ist beispielsweise in 
DE 196 12 973 Al beschrieben. 

Die der erfindungsgemaBen Farbmittelzusammensetzung zugrundeliegenden Farbmittel konnen anoiganische oder or- 55 
ganische Pigmente sein. Als anorganische Pigmente seien beispielsweise genannt: Utandioxid, Eisenoxide, Metalloxid- 
Mischphasenpigmente, Cadmiumsulfide, Ultramarinblau- oder Chromat-Molybdat-Pigmente. Als otganische Pigmente 
konnen alle dem Fachmann aus der einschlagigen Literatur, z. B. W. Herbst, K. Hunger, Industrielle Organische Pig- 
mente, VCH Verlag, 1987, hinlangUch bekannten Pigmente eingesetzt werden, z. B. RuB-, Anthanthron-, Anthrachinon-, 
Dioxazin-, Phthalocyanin-, Chinacridon-, Diketopyrrolopyrrol-, Perylen-, Pennon-, Azomethin-, Isoindolin- oder Azo- 60 
pigmente. 

Die der erfindungsgemaBen Farbmittelzusanmiensetzung zugrundeliegenden Farbmittel konnen auch Farbstoffe sein, 
die vollstandig oder teilweise in dem cholesterischen Russigkristallpolymer gelost sind. Die Verwendung solcher Farb- 
stoffe kann vorteilhaft sein, da sich diese normalerweise in das cholesterische Russigkristallpolymer leichter einarbeiten 
lassen und brillantere Farbtone eigeben. Geeignete Farbstoffe im Sinne der vorliegenden Erfindung sind beispielsweise 65 
Chinophthalon-, Perinon-, Anthrachinon-, Azomethinkomplex-, Azlacton- und Azofarbstoffe. 

Um spezielle coloristische Effekte zu erzielen, konnen als Farbmittel fiir die erfindungsgemafie Farbmittelzusammen- 
setzung auch Mischungen verschiedencr Pigmente oder FarbstoflFe oder Mischungen von Farbstoffen mit Pigmenten ein- 
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gesetzt werden. 

Die Mengenverhaltnisse zwischen dem cholesterischen flussigkristallinen Polymer und dem Farbmittel konnen in 
weiten Gienzen schwanken und sind abhangig von der Art des Faibmittels und dem jeweils gewiinschten Farbeflfekt. 
Zweckmafiigerwdse besteht die erfindungsgemafie Farbmittelzusammensetzung aus 1 bis 60 Gew.-%, vorzugsweise 3 

5 bis 20 Gew.-9b, an Farbnuttel und 40 bis 99 Gew.-%, vorzugsweise 80 bis 97 Gew.-%, an cholesterischem fliissigkristal- 
linen Pblyma:. Weiterhin konnen 0 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 0 bis 5 Gcw.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht, an 
ublichen Hilfsstoffen und Additiven aus der Gruppe der nichtionogenen, anionischen odcr kationischen Tfenside, synthe- 
tischen und/oder natiirlichen Wachse, synthetischen und/odcr natiirlichen Fettsauren Oder Fettsaureester, Stabilisatoren 
(z. B. UV- Oder Warmestabilisatoren, Antioxidanlien), Antistatika und optischen Aufheller in der erfindungsgemaBen 

10 Farbmittelzusammensetzung enthalten sein. Liegen die Farbmittelkonzentrationen obertialb von etwa 20 Gew.-%, so 
liegt in der Reg el ein Masterbatch vor, der ebenfalls, wie nachstehend beschrieben, Gegenstand der Erfindung ist. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist auch ein Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemaBen Farbmittelzu- 
sammensetzung, dadurch gekennzeichnet, daB man eine Schmelze des cholesterischen flussigkristallinen Polymers mit 
dem Farbmittel und gegebenenfalis den Hilfsstoffen und Additiven vermischt, bis eine homogene Verteilung vorliegt, 

15 und wobei das flussigkristalline Polymer auf eine Temperatur erhitzt wird, die groBer oder gleich seiner Chiralisierungs- 
temperatur ist. Das Vermischen kann mit alien dafiir geeigneten Mischaggregaten, wie beispielsweise Dispersionskne- 
tem, ®Banburry-Knetem oder Schneckenknetem, oder durch Exmision, beispielsweise in einem Ein- oder Zweischnek- 
kenextruder, erfolgen. 

In einer weiteren Ausfuhrungsform kann das Farbmittel auch direkt wahrend der Herstellung des cholesterischen flus- 
20 sigkristallinen Polymers, zweckmSBigerwcise gegen Ende der Polykondensationsreaktion, vorzugsweise unmittelbar vor 
dem AusUrag des fertigen Polymers, zugegeben warden, 

Auch ist es moglich, das Farbmittel in Form eines Masterbatchs in das cholesterische Flussigkristallpolymer einzuar- 
beiten. Als Trager fur einen Masterbatch konnen synthetische und naturliche Wachse, Polymere und Kautschuke einge- 
setzt werden. Bevorzugter Trager flir einen Masterbatch ist jedoch das cholesterische Russigkristallpolymer selbst. Der 
25 Masterbatch kann ein Pigment oder einen Farbstoflf oder auch eine Mischung verschiedener Pigmente und/oder Farb- 
stoffe enthalten. Auch konnen in den Masterbatch weitere Hilfsstoflfe und/oder Additive eingearbeitet werden. Die Her- 
stellung solcher Masterbatchs kann nach aUen bekannten Verfahren durchgefiihrt werden, beispielsweise durch inniges 
Vermischen der Farbmittel mit dem Trager in der Schmelze in geeigneten Mischaggregaten, beispielsweise Dispersions- 
kneter, Banburry-Kneter oder Schneckenkneter, z. B. Zweischneckenkneter. Die Einfarbung des cholesterischen flussig- 
30 kristallinen Polymeren mit dem Masterbatch kann durch Mischen der beiden Materialien und anschlieBendem Extrudie- 
ren erfolgen. Auch kann der Masterbatch als Schmelze in die Schmelze des cholesterischen Russigkristallpolymeren 
uber einen Seitenextnider und/oder einer Schmelzpumpe zudosiert werden. Am wirtschaftHchsten erfolgt dies beim Aus- 
trag des cholesterischen flussigkristallinen Polymers aus dem Reaktor nach der Polykondensation. 

Die nach den vorstehend beschriebenen Verfahren hergesteUten eingefarbten flussigkristallinen Polymere liegen nor- 
35 malerweise als physikalische Mischung aus Farbmittel und Polymer vor. Da bei dem Herstellungsverfahren m der Regel 
bei hoheren Tfemperaturen gearbeitel wird, kann es nicht ausgeschlossen werden, daB insbesondere im FaUe von Farb- 
stoffen mit funktionellen Gruppen wie Carboxyl, Sulfo oder Hydroxyl zumindest teilweise eine chemische Bmdung an 
das cholesterische flussigkristalline Polymer stattfindet. . , t» i 

Die HersteUung der cholesterischen fliissigkristalUnen Polymere kann dadurch erfolgen, daB die dem besagten Poly- 
40 mer zugmndeliegenden monomeren Verbindungen als solche oder in Form eines reaktiven Denvats m der Schmelze. m 
Losung Oder in emulgierter oder disperser Phase kondensiert werden. 

Die erfindungsgemaB eingesetzten Monomere konnen entweder direkt eingesetzt werden, oder es konnen auch zweck- 
maBige Vorstufen verwendet werden, die sich unter den nachfolgenden Reaktionsbedingungen zu den gewunschten Mo- 
nomeren umsetzen. So kann beispielsweise Aminophenol und THmellitsaureanhydrid anstelle von N-(4-Hydroxyphe- 
45 nyl)Uimellitimid eingesetzt werden. ^ . . , . - u a- 

Die Polykondensation kann nach aUen ublichen Methoden durchgefuhrt werden. Beispielsweise eignet sich die 
Schmelzkondensation mit Acetanhydrid, die beispielsweise in EP-A-O 391 368 beschrieben ist. Die Kondensation mit 
Acetanhydrid ist auch in Losung oder in disperser oder emulgierter Phase moglich. 

Bevorzugt erfolgt die Verknupfung der Monomere Uber Esterbindungen (Polyester), Amidbindungen (Polyesteramid/ 
50 Polyamid) und/oder uber Imidbindungen (PblyesterimidA'olyimid), jedoch kann die Vferknupfung auch iiber andere be- 
kannte Verknupfungsarten wie beispielsweise Carbonat erfolgen. 

AnsteUe der Carbonsauren konnen auch Carbonsaurederivate, wie beispielsweise Saurechlonde oder Carbonsaure- 
ester, eingesetzt werden. AnsteUe der Hydroxykomponenten konnen auch entsprechende Hydoxyderivate, wie beispiels- 
weise die acetylierten Hydroxyverbindungen, eingesetzt werden, . • u • 
55 Die erfindungsgemaB eingesetzten Polymere konnen auch vemetzbare Gruppen enthalten, so daB es mSghch ist, ein 
orientiertes Russigkristallpolymer beispielsweise durch eine Photovemetzung zu fixieren. Vemetzte cLCPs konnen auch 
erhalten werden, indem man niedermolekulare Precurser mit mindestens drei funktionellen Gruppen oder mit mindestens 
zwei polymerisierbaren Doppelbindungen direkt vemetzt. y • 
In einer bevorzugten Ausfuhrungsform weisen die erfindungsgemaB eingesetzten cLCPs eine sehr geringe Loshchkeit 
60 auf, so daB ihre Molekulaigewichte nicht mit kommerzieU ublichen Methoden (GPC, Lichtstreuung) bestimmt werden 
konnen. Als MaB flir das Molekulargewicht kann die intrinsische Viskositat der Polymere in einer Losung aus Pentaflu- 
orphenol/Hexafluorisopropanol herangezogen werden. Bevorzugt sind Polymere mit einer inUnnsischen Viskositat zwi- 
schen 0,1 dl/g und 10 dl/g. ^ . . , , ^ . 1- U T^l ^ 1 

Die erfindungsgemaB eingesetzten Polymere konnen direkt eingesetzt werden. Es ist jedoch auch moghch. Blends als 
65 erfindungsgemaBe Polymere einzuselzen, die aus mehreren, vorzugsweise 2, cholesterischen flussigkristalhnen Polyme- 
ren bestehen, oder die aus einem oder mehreren nematischen und einem oder mehreren cholesterischen flussigkristaUi- 
nen Polymeren bestehen. Die Komponenten eines Blends werden zweckmSBigerweise so gewahlt, daB sich ein Gangun- 
terschied der helikalen tJberstruktur zwischen 760 nm und 500 pm ausbildet. 
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Die erfindungsgemaBen Faibnun^usaininensetzungen konnen als Werkstoff weiterverarbeitet werden. Ein WerkstofF 
ist ein geformtes Gebilde wie beispielsweise SpritzguBartikel, extrudierte Profile oder Rohre, Bandchen, Folien oder Fa- 
sem. 

Insbesondere eignen sich die erfindungsgemaBen Farbmioelzusammensetzungen jedoch ftir Beschichtungen von Ge- 
genstanden, die sich nicht stark aufheizen soUen, z. B. als Bestandteil in Automobilserienlacken, sowie zur Heistellung 5 
von plattchenformigen Pigmenten. 

Plattchenforraige Pigmente lassen sich beispielsweise herstellen, indem die erfindungsgemaBe Farbmittelzusammen- 
setzung in der Schmelze oder als Dispersion auf einer TVagerfolie aufgerakelt wird und auf die Chiralisieningstemperatur 
erhitzt wird. Nach dem Abkuhlen wird der Film von der TYagerfolie enlfemt und auf die gewUnschte PlattchengroBe zer- 
kleinert. Die so erfialtenen plattchenformigen Pigmente lassen sich als Farbnaittel in Lacken appliziaren. 10 

Pulvereffekibeschichtungen lassen sich nach folgenden bevorzugten Methoden applizieren: 
Ein feinteiliges Pulver der erfindungsgemaBen Farbmittelzusammensetzung wird beim Verspriihprozess elektrostatisch 
aufgeladen. Dies geschieht beim Corona- Verfahren durch Vorbeifuhren des Pulvers an einer geladenen Corona. Dabei 
wird das Pulver selbst aufgeladen. Beim triboelektrischen bzw. elektrokinetischen Verfahren wird vom Prinzip der Rei- 
bungselektrizitat Gebrauch gemacht. Das Pulver erhall im Spriihgerat eine elektrostatische Aufladung, die der Ladung 15 
des Reibungspartners, im allgemeinen ein Schlauch oder ein Spriihrohr (beispielsweise aus Polyteurafluorethylen), ent- 
gegengesetzt ist. Die elektrostatische Aufladung fuhrt zu einem hohen Abscheidegrad des Pulvers auf dem zu beschich- 
tenden Gegenstand. Nach dem Auftragprozess auf das Objekt wird die Pulverschicht auf Tfemperaturen oberhalb des Er- 
weichungspunktes des Pulvers erhitzt, bei welchen die Polymere einen homogenen Film bilden und die helikalen Uber- 
struktuien ausbilden. Die Temperatur, bei welcher die Ausbildung d^ helikalen Struktur beginnt, wird im folgenden als 20 
Chiralisieningstemperatur bezeichnet. 

Die speziellen warmedammenden Eigenschaften einer Pulverbeschichtung werden erst beobachtet, wenn die Poly- 
mermolekule bei oder oberhalb der Chiralisieningstemperatur die helikale Struktur ausgebildet haben, welche die Refle- 
xion der IR-Strahlung verursacht. Der Ubergang in die cholesterische Phase erfolgt in vielen Fallen bereits bei der Syn- 
these der Polymeren. Die Wellenlange der Selektivreflexion der erfindungsgeraaB eingesetzten cLCPs wird durch die 
Ganghohe der helikalen Struktur bestimmt. Die Ganghohe ist abhangig von der Struktur des Polymeren, der Schmelzvis- 
kositat, der Gegenwart von Losemitteln und insbesondere von der Verdrillungskraft des chiralen Monomers ("helical 
twisting power"). Sie ist auBerdem eine Funktion der Temperatur. Entsprechend laBt sich die Ganghohe der Helix auch 
Uber die Temperatur einstellen. Durch schnelles Abkuhlen der beschichteten Substrate laBi sich die Ganghohe der Helix 
und somit die Wellenlange der Selektivreflexion dauerhaft einfrieren. Im allgemeinen gilt, daB mit steigendem Gehalt an 
chiralen Monoraeren die Verdrillung der Helix zunimmt und somit die Ganghohe der Helix abnimmt. 

Begunstigt werden kann die Ausbildung der helikalen Struktur durch die Temperatur, die Einwirkung von Scherkraf- 
ten und durch Untergriinde mit polymeren Schichten, wie beispielsweise Polyvinylalkohol, Cellulosederivate und Poly- 
imide. Der Orientierungsptozess der Polymermolekule kann je nach Struktur der Polymeren auch durch elekuische und 
magnetische Felder positiv beeinfluBt werden. 

Eine weitere, bevorzugte Moglichkeit zur Beschichtung von Objekten mit pulverformigen Stoffen ist das Flanmi- 
spritzverfahren. Bei diesem Verfahren wird das Pulver mit einem Tragergas (z. B. in einem Wirbelbett) fluidisiert und der 
zentralen Duse einer Flammspritzpistole zugefahrt, Gleichzeitig wird in der Rammspritzpistole ein Brenngas/Sauer- 
stoffgemisch erzeugt, welches in vielen kleinen um das Zentrum herum ringfbrmig angeordneten Flanmichen verbrannt 
wird. Dabei schmelzen die pulverformigen Teilchen auf und werden anschlieBend auf dem zu beschichtenden Objekt als 40 
Tropfchen abgeschieden, die im Verlauf des Spritzprozesses zu einem Film zusammenflieBen. Dieses >ferfahren bietet 
den besonderen Vorteil, daB der Schmelzvorgang in den Verspriihprozess integriert ist, so daB in einem Arbeitsschritt der 
AufUag der Beschichtung auf den Gegenstand und die Filrabildung erfolgen kann. 

Eine weitere bevorzugte Ausfuhrungsform zur Pulverbeschichtung ist das Wirbelsinterverfahren. Hierzu wird in ei- 
nem geeigneten Behalter mil Hilfe eines TVagergases und der erfindungsgemaBen Farbmittelzusammensetzung eine Wir- 45 
belschicht erzeugt Das zu beschichtende Objekt wird in einer separaten Warmekammer auf die fur die Beschichtung 
notwendige Temperatur erhitzt, und nach Erreichen dieser Temperatur wird es fur eine bestimmte Zeit in die Wirbel- 
schicht dngetaucht. Dabei bleiben pulverformige Teilchen an der Objektoberflache haften, schmelzen auf, flieBen zu ei- 
nem Fihn zusammen und bilden die helikale Struktur aus. In manchen Fallen ist es vorteilhaft, das beschichtete Objekt 
einer weiteren Temperaturbehandlung zu unterziehen, um die Filmbildung und die Orientierung der Polymermolekule zu 50 
verbessem. In andeien Fallen laBt man das Objekt an der Luft abkuhlen oder schreckt es mit Wasser ab. Auch dieses Ver- 
fahren bietet den besonderen Vorteil, daB der Schmelzvorgang in den Beschichtungsprozess integriert ist, so daB in einem 
Arbeitsschritt der Auftrag der Beschichtung auf den Gegenstand, die Orientierung der Polymermolekule und die Fihn- 
bildung erfolgen kann. 

Bei alien beschriebenen Pulverbeschichtungsverfahren und insbesondere beim Wirbelsinter- und Flanmispritzverfah- 55 
ren ist die Teilchenform und damit die Rieselfahigkeit des Pulvers sowie die KomgrOBenverteilung des Pulvers von gro- 
Ber Bedeutung. Bevorzugt sind Teilchen, die der Kugelform moglichst nahe kommen und die eine enge KorngroBenver- 
teilung aufweisen. Kugelformige Teilchen werden auf einfache Weise bei Prozessen erhalten, bei welchen die Polymeri- 
sation in einer emulgierten oder dispergierten Phase durchgefuhrt wird. Bei den Mahlprozessen werden je nach einge- 
setztem Muhlentyp engere oder breitere KomgroBenverteuungen erhalten. In einigen Fallen ist es vorteilhaft, einen Sieb- 60 
, Klassifizier- oder Sichtungsprozess an die Mahlung anzuschlieBen, um eine moglichst enge KomgroBenverteilung zu 
erreichen. In anderen Fallen ist es vorteilhaft, zuerst ein sehr feinteiliges Pulver herzustellen, welches dann gezielt zu der 
gewiinschten TeilchengroBe agglomeriert werden kann. 

Die gewunschte Komfeinheit ist ausschlaggebend fur die Schichtdicke der Pulverbeschichtung, die Art des zu be- 
schichtenden Objekts und das angewandte Applikationsverfahren. Werden auf dem zu beschichtenden Objekt dunne 65 
Lackschichten gewunscht, so ist eine mittlere TeilchengroBe des Pulvers zwischen 1 und 100 pm, vorzugsweise zwi- 
schen 15 und 80 pm, anzusureben. Werden dicke Schichten auf dem Objekt gewiinscht, wie sie normalerweise beim Wir- 
belsintem und Ranmispritzen appliziert werden, so ist eine mittlere TeilchengroBe zwischen 80 und 300 pm, vorzugs- 
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weise 100 bis 250 pm, vorteilhaft^eim Wirbelsintem und Rammspritzen ist auf die Einhaltung der KorngroBengrenzen 
besonders zu achten. Zu kleine Teilchen werden durch die hohen Rammtemperaturen zu stark erhitzt und verkohlen oder 
werden durch den Gasstrom weggeblasen. Zu grobe Teilchen werden dagegen nicht vollstandig aufgeschmolzen und 
konnen sich bei der anscblieBenden Filmbildung nicht optimal orientieren. In Ausnahmefallen kann es jedoch auch vor- 
S teilbaft sein, cine auBerfaalb dieses Bereichs Uegende KomgroBenverteilung zu verwenden. 

Warmcdammende Pulverbeschichtungen konnen auf die unterschiedlichsten Substrate aufgebracht werden. Dies kon- 
nen beispielsweise Gegenstande aus naturlichen und synthetischen Materialiai wie beispielsweise Holz, Kunststoflfe, Pa- 
pier, Metall Oder Glas sein. Besonders bevorzugt ist die Beschichtung der Karosscrie oder von Karosserieteilen von 
Kraftfahrzeugen. 

10 In bevorzugten Fallen wird die warmedammende Beschichtung auf Metall- oder Kunststoffuntergriinde aufgebracht. 
Diese sind nieistens vorbeschichteL Das heiBt, Kunstsloflfsubstrate konnen mil einer Kunststoffgrundierung versehen 
sein, und metallische Substrate besitzen im allgemeinen eine elekUiophoretisch aufgebrachte Grundiening und gegebe- 
nenfalls eine oder mehrere weitere Lackschichten wie beispielsweise eine FiillerschichL 

Die warmedammenden Beschichtungen konnen nach ublichen Methoden mit einem Klarlack iiberzogen werden. Als 

15 Klarlack sind grundsatzlich alte bekannten Klarlacke geeigneL Hierbei konnen sowohl losungsmittelhaltige Einkompo- 
nenten- oder Zweikomponenten-Lacke sowie vorzugs weise wasserverdiinnbare Klarlacke und insbesonderePulverlacke 
eingesetzt werden. In manchen Fallen kann es zweckmaBig sein, die Klarlackschicht etwas dicker zu wahlen oder zwei 
Klarlackschichten aus gleichen oder verschiedenen RUssigklarlacken oder Pulverklarlacken aufeutragen. Der Klarlack 
enthalt bekanntcrweise weitere Hilfsstoflfe, die die Oboflacheneigenschaften der beschichteten Objekte verbessem. Zu 

20 erwShnen sind beispielsweise UV-Stabilisatoren und Lichtschutzraittel, die die daninterliegenden Schichten vor Abbau- 
reaktionen schiitzen. 

Eine weitere Moglichkeit, erfindungsgemaBe Farbmittelzusammensetzungen in warmedammende Beschichtungen zu 
uberfUhren, ist die Schmelzbeschichtung. Hierbei wird die Farbmittelzusanunensetzung als Schmelze auf das SubsUrat 
aufgezogen oder auf dem SubsU"at aufgeschmolzen und zu einer dunnen Schicht verarbeiteL Zuin Aufbringen der Poly- 
25 merschmelze eignet sich beispielsweise ein beheizbarer RakeL Der Auftrag kann aber auch mit einfacheren Mitleln, wie 
beispielsweise einem Spachtel. erfolgen. 

Die erfindungsgemaBen Beschichtungen zeichnen sich durch einfache AppUkationsverfahren und durch ihre Warme- 
strahlung reflektierende Eigenschaften bei nahezu beliebig einstellbarer homogener Coloristik als Einkomponentensy- 
stem aus, die durch die im Stand der Technik bekannten Einkomponentensysteme nicht zu erzielen sind. 
30 Die erfindungsgemaBen Farbmittelzusammensetzungen konnen als solche oder in Form von plattchenformigen Pig- 
menten auch in Komponenten fur beruhrungslose Druckverfahren eingesetzt werden, beispielsweise in elektrophotogra- 
phischen Tonem und Entwicklem und in Ink-Jet-Hnten. 

In den nachfolgenden Beispielen bedeuten Teile Gewichtsteile. 

35 Beispiel 1 

7 4Mol 2-Hydroxy-6-naphthoesaure, 15Mol 4-Hydroxybenzoesaure, 4,5 Mol 4,4*-Dihydroxybiphenyi und 3Mol 
(lR,3S)-(+)-Camphersaure werden in einem Reaktor mit 30,75 Mol Essigsaureanhydrid verseizt und mit emem leichten 
Stickstoffstrom durchspiilt. Die Mischung wird unter Ruhren innerhalb von 15 Minuten auf 140°C erhitzt und diese Tern- 
peratur fur 45 Minuten gehalten. Danach wird die Temperatur innerhalb von 240 Minuten auf 325**C erhOht und die 
Schmelze 60 Minuten bei dieser Temperatur weiter geriihrt. Ab ca. 220°C beginnt Essigsaure abzudesUUieren. Danach 
wird die Stickstoffspiilung abgebrochen und langsam Vakuum angelegt. Die Schmelze wird fiir weitere 30 Minuten unter 
Vakuum (ca, 25 mbar) geriihrt. Danach wird mit Sdckstofif beliiftet und das Polymer ausgettagen und granubert. 
Das Polymer ist leicht hellgrau-beige gefarbt. Das Polymer reflektierl IR-Strahlung. 

45 

Beispiel 2 

97 Gew.-% nach Beispiel 1 hergesteUtes cholesterisches Riissigkrislallpolymer werden mit 3 Gew.-% C.I. Pigment 
Red 149 gemischt und anschlieBend im ®Rheomex-Einschneckenextruder (Firma Haake; Schneckendurchmesser 
50 19 mm; Lange I7D = 25 : 1; Schnecke mit Mischzone) extrudiert. Die Einzugszone wird auf 240°C und die fclgenden 
Zonen auf 275°C geheizt. Die plastische Masse wird in einem Strang abgezogen und zu einem Granulat geschmtten. Die 
erhaltene Farbimttelzusammensetzung hat eine egale rote Farbe, die keinen bUckwinkelabhangigen FarbefiFekt aufweist, 
aber IR-Strahlung leflektiert. 

55 Beispiel 3 

90 Gew,-% nach Beispiel 1 hergesteUtes cholesterisches Russigkristallpolymer werden mit 10 Gew.-% CI. Pigment 
Blue 15 : 1 gemischt und anschUeBend im ®Rheomex-Einschneckenextruder (Firma Haake; Schneckendurchmesser 
19 mm; Lange ITD = 25 : 1; Schnecke mit Mischzone) exUnidiert. Die Einzugszone wird auf 240°C und die folgenden 
60 Zonen auf 275°C geheizt. Die plastische Masse wird in einem Strang abgezogen und zu einem Granulat geschmtten. Die 
erhaltene Farbmittelzusammensetzung hat eine egale blaue Farbe, die keinen bUckwinkelabhangigen Farbeffekt auf- 
weist, aber IR-Strahlung reflektiert. 



40 



65 



Beispiel 4 

Die in Beispiel 2 heigestellte Farbmittelzusammensetzung wird auf einer Schneidmuhle auf eine Komfeinheit < 2 mm 
gemahlen. Die Endmahlung erfolgt auf einer LuftsUrahlmuhle mit Dosieranlage. Dabei wird ein rotes Pulver mit einer 
mittleren KomgroBe D50 von 33 ^m erhalten. 
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Beispiel 5 

Herstellung einer Pulveieffektbeschichtuog mit einer triboelektrischen Spritzpistole 

Das in Beispiel 4 heigestellte Pulver wird in den Pulvrarbehalter des Spriihgerats "«Tribostar" der Rnna Intec, Dort- 
mund, eingefullt. Das Spriihgerat ist mit dnem Normspriihrohr und einer Sterninnenstange ausgeriistet. Mil diesem 
Spruhgerat wird in einer Spruhkabine der Firma Intec, Dortmund, bei hohem Pulverdurchsaiz und einem Spriihdruck von 
3 bar ein mit einem schwarzen Pulveriack grundiertes Aluminiumblech durch kreuzweisen Auftrag beschichtet Zur 
Filmbildung wird das beschichtete Blech 15 Minuien auf 225°C erhitzl und das Blech anschlieBend in M^ser getaucht. 
Es wird ein bomogener Film erhalten, welcher eine egale rote Farbe sowie IR-Reflexion zeigt. 

Beispiel 6 

Die in Beispiel 3 hergestellte Farbmittelzusammensetzung wird auf einer Schneidmuhle auf eine Korafeinheit < 2 mm 
gemahlen. Die Endmahlung erfolgt auf einer Luftstrahlmuhle mit Dosieranlage, Dabei wird ein blaues Pulver mit einer 
mitderen KomgroBe D50 von 6 \im erhalten. 

Beispiel 7 

Mit dem Material aus Beispiel 6 wird eine 30 gew.-%-ige Dispersion in Isobutanol angeriihrt. Die Dispersion wird mit 
einem Spiralrakel, dessen Spaltbreite 24 pm betragt, auf eine Polyimidfolie aufgezogen. Nach dem Trocknen des Disper- 
sionsauftrages wird die Polyimidfolie mit dem Pulverauftrag kurz auf 280**C aufgeheizt Nach dem Abkuhlen wird der 
Polymerfilm (Schichtdicke ca. 10 pm) von der Polyimidfolie abgeschabt, und die erhaltenen Flitter werden in einer Uni- 
versalmuhle gemahlen. Das Mahlgut wird zur Verengung der TeilchengroBenverteilung uber ein Sieb mit 40 pm Ma- 
schenweite gesiebt Das erhaltene Pigment wird in einen 2-Komponenten-Klarlack eingearbeitet, auf ein Modellauto 
aufgespriiht und mit einem Klarlack uberzogen. Das Modellauto zeigt eine ansprechende blaue Farbe und weist eine Re- 
flexion von IR-Strahlung auf. 

Patentanspriiche 

1. Farbmittelzusammensetzung, bestehend im wesentlichen aus einem oder mehreren cholesierischen flussigkri- 
stallinen Pblymer(en) mit einer Ganghohe der heUkalen ttberstruktur zwischen 760 nm und 500 pm, und minde- 
stens einem Licht im sichtbaren Wellenlangenbereich absorbierenden Farbmittel. 

2. Farbmittelzusammensetzung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Ganghohe zwischen 760 nm 

und 25 pm ist. ^ n j. i. 1 • u « • • 

3. Farbmittelzusammensetzung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB die cholestenschen tlussig- 
kristallinen Polymere Seitengruppenpolymere sind, die in der Hauptkette Polysiloxane, cycUsche Siloxane, Poly- 
acrylate und/oder Polymethacrylate und in den Seitenketten mesogene Gruppen enthalten. 

4 Farbmittelzusammensetzung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB die cholestenschen flussig- 
kristaUinen Polymere Hauptkettenpolymere sind, die flussigkristaUine Polyester, Polyamide oder Polyesleramide 
sind, die aromatische und/oder cycloaliphatische Hydroxycarbonsauren, aromatische Aminocarbonsauren; aronia- 
tische und/oder cycloahphatische Dicarbonsauren und aromatische und/oder cycloaliphatische Diole und/oder Dia- 
mine; sowie ein oder mehrere chirale, bifunktionelle Comonomere enthalten. 

5. Farbmittelzusammensetzung nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daB das Hauptkettenpolymer aus 0 bis 
99,8 Mol% einer oder mehrerer Verbindungen aus der Gruppe der aromatischen Hydroxycarbonsauren, cycloaU- 
phatischen Hydroxycarbonsauren und aromatischen Aminocarbonsauren; 

0 bis 50 Mol% einer oder mehrerer Verbindungen aus der Gruppe der aromatischen Dicarbonsauren und cycloah- 
phatischen Dicarbonsauren; • u • u t-i- 1 

0 bis 50 Mol% einer oder mehrerer Verbindungen aus der Gruppe der aromatischen und cycloaliphatischen Diole 
und Diamine; und 

0,1 bis 40 Mol%, vorzugsweise 1 bis 25 Mol%, an chiralen, bifiinktionellen Comonomeren; 

wobei die Summe 100 Mol% ergibt, besteht. ^ « o • 

6. Farbmittelzusammensetzung nach mindestens einem der AnsprUche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB ein 
chirales, bifunktionelles Comonomer aus der Gruppe Isosorbid, Isomannid, Isoidid, Camphersaure, (D)- oder (L)- 
Methylpiperazin, (D)- oder (L)-3-Methyladipinsaure, Butan-2,3-diol, 

HOOC> ^« > COOH HO-CH2s^_^CH2-OH 

V V 

« Oder " " 

wobei R und R' jeweik unabhangig voneinander H, Ci-Q.- Alkyl oder Phenyl, vorzugsweise H oder CH3, sind, oder 
eine Kombination davon in dem cholestenschen flussigkristaUinen Polymer enthalten ist. 

7. FarbmiUelzusammensetzung nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB das 
Farbmittel RuB, ein Anthanthron-, Antiirachinon-, Dioxazin-, Phthalocyanin-, Chinacridon-, Diketopynolopynrol-, 
Perylen-, Pennon-, Azomethin-, Isoindolin- oder ein Azopigraent ist. 

8. Farbmittelzusammensetzung nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB das 
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Farbmittel ein ChinophthaloSTPerinon-, Anthrachinon-, Azomethinkomplex-, Asdacton- oder ein Azofarbstoff ist. 

9. Faibmitteizusammensetzung nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 8, bestehend aus 1 bis 60Gew.-% an 
Farbmittel, 40 bis 99 Gew.-% an cholesierischcm flussigkristallinem Polymer und 0 bis 10 Gew.-% an ublichen 
Pfilfsstoffen und Addidven. 

10. Verfahren zur Herstellung einei Farbmittelzusanunensetzung nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 9, in- 
dem man eine Schmelze des cholesterischen fliissigkristallinen Polymers mit dem Farbmittel und gegebenenfalls 
den Hilfssloffen und Addiliven vermischt, bis eine homogene Verteilung vorliegt, oder indem man das Faibmittel 
und gegebenenfalls die HilfsstofiFe und Additive wahrend der Poly kondensation des Polymers zugibt; und wobei das 
flussigkristalline Polymer auf eine Teraperatur erhitzt wird, die groBer oder gleich seiner Chiralisierungslemperatur 
ist. 

1 1 . Verfahren nach Anspnich 10, dadurch gekennzeichnet, daB das Polymer ein Blend aus mehreren, vorzugsweise 
zwei, cholesterischen flussigkristallinen Polymeren oder ein Blend aus einem nemadschen und einem cholesteri- 
schen flussigkristallinen Polymer isL 

12. Verwendung einer Farbraittelzusaramensetsamg nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 9 als >\ferkstofFals 
Bestandteil in elekttophotographischen Tonem oder in Ink-Jet-Tmten, oder als Ausgangsmaterial zur Herstellung 
von warmedammenden Beschichtungen. 
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